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i Warmebestandiges, amorphes, ferromagnetisches Pulver, Verfahren und Vorrichtung zu seiner Herstellung 



Das erfindungsgemaSe warmebestandige, amorphe, fer- 
romagnetische Pulver enthait Eisen, Kobalt, Nickel, Chrom 
und Bor und ebenso Xylol von 0,2 bis 10 Masseprozenten, 
Lithium oder Magnesium von 0,01 bis 0.2 Gewichtsprozenten 
bezogen auf das Pulver. Das letztere wird durch Reduktion 
einer Losung hergestellt, die Salze des Eisens, des Kobalts, 
des Nickels, des Chroms, Komplexbildner, Metallsalze oder 
mehrwertige Alkohole miteinem Reduktionsmittel Natrium- 
borhydrid in Anwesenheit von Natronlauge enthalt. Vor dem 
Einbrtngen des Reduktionsmittels wird die Losung miteinem 
organischen, flussigen, wassernichtldslichen Stoff - Xylol - 
gesichert. 

Die erf indungsgema&e Vorrichtung dazu besteht aus einem 
Reaktionsbehalter 17 mit drei Eingangsrohren fur die Reak- 
tionsldsungen, die uber Ventile 4, 5 und 1 1 mit Dosierbehal- 
tern 3 und 6 und mit einem Behalter 10 verbunden sind sowie 
Ringen mit Offnungen fur eine Brausewasche 14 und 18, 
Uberlaufrohren 15, verbunden mit einem erweiterten Behal- 
ter 1 9 und beweglichen Boden 20. 

Das Pulver weist eine Warmebestandigkeit bis zu 250° C und 
eine spezifische Oberfiache bis 160 m 2 /g auf. Es sind keine 
zusatzlichen Arbeitsgange zum Sichern der Pulveroberfla- 
che erforderlich. Die Einrichtung bietet Moglichkeiten fur 
Anderungen in den technologischen Betriebsfuhrungen 
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Patentanspriiche tallpulvers durch Reduktion in einem Wasserstoffstrom 

von Oxid- und Hydrooxid- Verbindungen des Eisens be- 
t. Warmebestandiges, amorphes, ferromagneti- Icannt Bekannt sind auch Verfahren ohne einen wesent- 
sches Pulver, enthaltend Eisen, Kobalt, Nickel, lichen praktischen Wert die eine Zersetzung der eisen- 
Chrom und Bor, dadurch gekennzeichnet, daB es 5 organischen Verbindungen unter Erhitzen (v.g. Sirkin, 
auch Xylol von 0,2 bis 10 Masseprozenten, Lithium Karbonilnie Metalli, Moskva, Metalurgia, 1978. 112), 
oder Magnesium von 0,01 bis 0,2 Gewichtsprozen- Elektroabiagerung von ferromagnetischen Metallen auf 
ten bezogen auf das Pulver enthalt. eine Quecksilberkatode und nachfolgender Abschei- 

2. Verfahren zur Herstellung eines warmebestandi- dung des Quecksilbers (IEEE trans, on magn. 1968, Nr. 4, 
gen, amorphen, ferromagnetischen Pulvers gemaB to 821 —839) und Herstellung eines magnetischen Metall- 
Patentanspruch 1. bei welchem das Pulver durch pulvers mittels Verdampfung in einem Inertgasstrom (J. 
Reduktion einer Losung hergestellt wird, die Salze Cryst Growth 1978, 45, 495 — 500, Japanese Journal of 
des Eisens, des Kobalts, des Nickels, des Chroms, Appl. Phys. 1978, 17, 355-359) einschiieBen. Ein weite- 
Komplexbildner, Metallsalze oder mehrwertige Al- res. sich in der Praxis bewahrtes Verfahren (US-Patent 
kohole mit einem Reduktionsmittel Natriumborhy- 15 41 01 31 J, HOIFI/06, US-Patent 40 20 236, HO1FI/02) ist 
drid enthalt, in Anwesenheit von Natronlauge, da- die Reduktion eines Ferromagnetsalzes oder von Salzen 
durch gekennzeichnet, daB vor dem Einbringen des in Losung unter Benutzung von Reduktionsmitteln wie 
Reduktionsmittels die Losung mit einem organi- Hypophosphite, Borhydride, Aminoborane, Hydrazine 
schen flQssigen wassernichtloslichen Stoff — Xylol und andere. 

— gesichert wird, wonach eine Reduktion bei Zim- 20 Ein fur alle bekannten Verfahren, einschlieBIich des 
mertemperatur in 5 Sekunden bis 10 Minuten voll- ietzteren allgemeiner Nachteil ist, daB die Erzeugung 
zogen wird. eines bis zu einer Temperatur von 220° bis 250° C wider- 

3. Vorrichtung zur Herstellung eines warmebestan- standsfahigen Metallpulvers fiir die Herstellung eines 
digen. amorphen, ferromagnetischen Pulvers nach magnetischen Oberzugs auf nichtflexiblen Scheiben 
Anspruch 1 und 2, bestehend aus einem senkrech- 25 nicht gewahrleistet ist In alien Fallen werden zusatzli- 
ten Reaktor mit einem RUhrwerk und einem Elek- che Arbeitsgange fur die Bearbeitung des Metallpulvers 
tromagneten fur das Magnetfeld, dadurch gekenn- (US-Patent 39 66 510, HOIFI/02, US-Patent 40 63 000, 
zeichnet, daB sie einen Reaktionsbehalter (17) mit HOIFI/02, US-Patent 4069 073, HOIFI/02) empfohien. 
drei Eingangsrohren fur die Reaktionslosungen Dies fuhrt zu einer wesentlichen Verminderung seiner 
aufweist, die uber elektromagnetische Ventile (4. 9 jo spezifischen Oberflache. Die nach diesen Verfahren her- 
und 11) mit Dosierbehaltern (3 und 6) und mit ei- gestellten Metallpulver konnen nicht fur Hochtempera- 
nem Behaiter (10) verbunden sind sowie Ringe mit tur-Lacksysteme benutzt werden, und die verminderte 
Offnungen fQr eine Brausewasche (14 und 18), Pulveroberflache fOhrt zur Verminderung der Aufzeich- 
Oberlaufrohren (15), verbunden mit einem erwei- nungsdichte auf die von diesem Pulver hergestellten 
terten Behaiter (19) und beweglichen Boden (20), 35 Oberzuge. 

der durch einen Elektromagneten geoffnet wird, Es ist eine Vorrichtung (US-Patent 41 41 763, HOIF!/ 
aufweist 06) bekannt, die den Reduktionsprozess der Ferrosalze 

mit Borhydrid verwirklicht, welche ununterbrochen ar- 
Beschreibung beitet Diese zeichnet sich durch die Verwendung senk- 

40 reenter Reaktoren (Rohre) aus, bei welchen die reagie- 
Die Erfindung betrifft ein warmebestandiges amor- renden Losungen unter Druck zugefQhrt werden und 
phes ferromagnetisches Pulver, Verfahren und Vorrich- die chemische Reaktion im Oberteil des Reaktors bei 
tung zu seiner Herstellung, welches bei der Erzeugung einem Freifall der hergestellten Teilchen durchgefuhrt 
magnetischer Medien die Aufzeichnung auf Scheiben, wird. Das Magnetfeld wird dem Vermischungspunkt der 
Bandern, Karten und anderen, fur Analog- und Digital- 45 reagierenden Losungen zugefuhrt und ist langs des Re- 
Aufzeichnungen, sowie auch als magnetisches Material aktionsrohrs verteilt; eine Verweilzeit der hergestellten 
fiir andere Gebrauchszwecke Anwendung findet. Teilchen von etwa 5 Sekunden oder weniger wird so 

Es ist ein magnetisches Pulver von Gamma- Diferro- sichergestellt 
trioxid, Chromdioxid, Diferrotrioxid legiert mit Kobalt Der Hauptnachteil dieser Vorrichtung besteht darin, 
(Peter Rahtgens, Funkschau, 1980, Nr. 12, S. 85-88) und 50 daB das Verfahren in einem von der Luft nicht geschutz- 
anderen bekannt. ten Medium verlauft und daB eine Gefahr von teilweiser 

Der Nachteil der Oxidpulver und der auf deren Basis Oxidation des Pulvers besteht Die wesentlichsten tech- 
hergesteliten magnetischen Medien ist, daB diese be- nologischen Bedingungen zur Durchfuhrung des Pro- 
grenzte Moglichkeiten im Hinblick auf die Dichte der zesses konnen nicht geandert werden, ohne die MaBe 
magnetischen Aufzeichnung aufweisen. 55 des Reaktors und die Lange des einwirkenden Magnet- 

Es sind magnetische Metallpulver bekannt, die fur feldes zu verandern. Dies ist ein konstruktiver Nachteil, 
denselben Gebrauchszweck benutzt werden (Funk- welcher die Flexibility des technologischen Prozesses 
schau 1978, Heft 17, S. 819-821), mit denen auch eine einschrankt. 

hohe Aufzeichnungsdichte erreicht wird. Aufgabe der Erfindung war es nun, ein warmebestan- 

Der Nachteil dieser Metallpulver ist, daB diese leicht 60 diges amorphes ferromagnetisches Pulver, ein Vcrfah- 
oxidieren und ihre magnetischen Kennwerte ver- ren und eine Vorrichtung fiir seine Herstellung zu erar- 
schlechtern, demzufolge zusatzliche Arbeitsgange fiir beiten, wobei das Pulver eine gute Warmebestandigkeit 
die Bearbeitung des herzustellenden Metallpulvers mit eine Oxidationsstabilitat fur Temperaturen bis zu 250°C 
unterschiedlichen Oberzugen, Verbindungen und beim Auftragen und eine spezifische Oberflache bis zu 
grenzflachenaktiven Stoffen erforderlich sind. 65 160 m 2 /g aufweist, bei welchem das Verfahren automa- 

Es ist ein Verfahren (IEEE Trans, on Magn. 1972, Nr. tisch vorgegeben wird und Pulver in industriellem MaB- 
5, 430, Journal of the Audio Eng. Soc, 1978, 26. Nr. 11, stab hergestellt werden kann. 

838—842) fiir die Herstellung eines magnetischen Me- Das Wesen der Erfindung besteht darin, daB das war- 
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mebestandige amorphe ferroitiagnetische Pulver auf 
der Basis Eisen, Kobalt, Nickel, Chrom und Bon auch 
Xylol von 0,2 bis 10 Masseprozenten. Lithium oder Ma- 
gnesium von 0,01 bis 0,2 Gewichtsprozenten des Pulvers 
enthalt. Das warmebestandige amorphe ferromagneti- 5 
sche Pulver wird durch Reduktion eincr Losung, die 
Salze des Eisens, Kobalts, Nickels, Chroms, Komplex- 
bildner, Metallsalze oder mehrwertiger Alkohole mit 
einem Reduktionsmittel Natriumborhydrid in Anwesen- 
heit von Natronlauge hergestellt Die Losung wird mit io 
einem organischen flussigen wasserunloslichen Stoff — 
Xylol — von SSekunden bis 10 Minuten in Anwesenheit 
eines Dauermagnetfelds gesichert 

Die Vorrichtung besteht aus einem zylindrischen Re- 
aktionsbehalter mit beweglichen Boden und drei senk- is 
recht zum Boden gerichteten Rohren, durch welche die 
Reaktionsldsungen zugeffihrt werden. Der Reaktions- 
behalter ist fiber zwei Oberlaufrohre mit einem erwei- 
terten Sammelbehalter verbunden. Beide Behalter wei- 
sen Ringe (Zonen) fur Brausewasche mit Wasser zum 20 
Einstellen und nach dem Einstellen der Reaktion auf. 

Die Vorteile der Erfindung bestehen im folgenden: es 
wird ein amorphes ferromagnetisches Pulver, mit einer 
Warmebestandigkeit bis 250°C und spezifischer Ober- 
flache bis 160 m 2 /g hergestellt, wobei keine zusatzlichen 25 
Arbeitsgange zum Sichern der Pulveroberflache erfor- 
derlich sind; die Einrichtung bietet Moglichkeiten zur 
Anderung in den technolpgischen Betriebsffihrungen 
der Zeit nach, unterschiediichen Volumen, Zufuhrge- 
schwindigkeit der Reaktionsldsungen, Einstellen und ef- 30 
fektive Wasche des Reaktors ohne Anderungen in den 
Ausmaflen des Reaktors. 

Anhand einer beispielsweisen Ausffihrung der Vor- 
richtung, gezeigt in Fig. 1, die einen Querschnitt der 
Einrichtung zur Herstellung eines warmebestandigen, 35 
amorphen, ferromagnetischen Pulvers darstellt, wird die 
Erfindung naher erlautert. 

Die erfindungsgemaBe Vorrichtung besteht aus ei- 
nem zylindrischen Reaktionsbehalter 17 verbunden 
Ober Oberlaufrohre 115, mit einem erweiterten Behalter 40 
119, bewegiichem Boden 20 mit Regulierungsmoglichkeit 
der Anpresskraft und einer Mischvorrichtung 12, beta- 
tigt von einem Motor mit regulierbaren Umdrehungen 
13. Der Reaktionsbehalter 17 weist drei Eingangsrohre 
fOr die Zufuhr der Reaktionsldsungen auf, die fiber ein 45 
elektromagnetisches Ventil 4 mit einem Dosierbehalter 
3 verbunden sind, der Ober eine Pumpe 2 mit der Losung 
des Behalters 1 gespeist wird; ein elektromagnetisches 
Ventil 9 mit einem Dosierbehalter 6, gespeist mit der 
Ldsung des Behalters 18 fiber die Pumpe 7 und ein 50 
elektromagnetisches Ventil 11, verbunden mit dem Be- 
halter 10; Ringe mit Offnungen fur Brausewasche mit 
Wasser 14 und 18, verbunden fiber ein elektromagneti- 
sches Ventil 5 mit einer Wasserquelle; Offnungen zum 
Abffihren der gebildeten Gase der Reaktion 23; das Ma- 55 
gnetfeld wird vom Elektromagneten 16 gesichert Das 
Offnen des Bodens 20 erfolgt durch den Elektromagne- 
ten 21. Das Auslaufen des fertigen Produkts erfolgt 
durch die Offnung 22. 

Die Vorrichtung arbeitet automatisch folgenderma- 60 
Ben: 

lm Ausgangszustand ist der Reaktionsbehalter leer, 
sauber und mit geschlossenem Boden. Die elektroma- 
gnetischen Ventile 4, 5, 9 und 11 sind geschlossen. Die 
Dosierbehalter 3 und 6 sind fiber die Pumpen 2 und 7 65 
von den Behaltern 1 und 8 gefullt worden. Bei einem 
Signal im entsprechenden Moment werden die elektro- 
magnetischen Ventile 4 und 11 geoffnet, wobei der In- 



halt des Dosierbehalters 3 und ein bestimmtes Volumen 
vom Behalter 10 in den Reaktionsbehalter 17 einge- 
bracht wird. Das RCihrwerk wird angeschlossen, betatigt 
vom Motor 13, und das Magnetfeld des Elektromagnets 
16 eingeschaltet. Das elektromagnetische Ventil 9 wird 
geoffnet und der Inhalt des Dosierbehalters 6 wird mit 
einer bestimmtcn Geschwindigkeit in den Behalter 17 
fibergeffihrt, wo die chemische Reaktion beginnt Die 
gebildeten Gase der Reaktion treten durch die Offnun- 
gen 23 aus. Die Erhohung des Niveaus wegen einer 
eventuellen groBen Schaumbildung wird von den Roh- 
ren 15 begrenzt, die als Oberlaufrohre dienen. Das 
Oberlaufprodukt wird in dem Behalter 19 gesammelt 
Nach Ablauf der vorgegebenen Zeit wird das Magnet- 
feld und das Ruhrwerk abgeschaltet, der Elektromagnet 
21 offnet den Boden 20 und das hergestellte Produkt 
flieBt in den Behalter 19, von wo es fiber die Offnung 22 
fur die nachfolgende Bearbeitung austritt. Gleichzeitig 
wird das elektromagnetische Ventil 5 geoffnet und fiber 
die Ringe 15 und 18 erfolgt eine Brausewasche des Re- 
aktionsbehalters 17, der Rohre 15 und des Behalters 19. 
Nach der Wasche wird der bewegliche Boden 20 ge- 
schlossen und das Verf ahren wiederholt sich. 

Bei einer praktischen Ausfuhrung der erfindungsge- 
maBen Vorrichtung und bei Wiederholen derselben 
kann ein Metallpulver von bis zu 200 und mehr Gramm 
pro Stunde hergestellt werden. 

Das Pulver wird nach den nachstehend angefuhrten 
Beispielen mit der erfindungsgemaBen Vorrichtung her- 
gestellt 

Beispiel 1 

In den Reaktor werden Chloride des Eisens - 15 g/l, 
des Kobalts - 3 g/l, des Chroms - 0,25 g/l, Milchsaure 
(80°/oige)5 ml/I und Magnesiumsulfat - 0,2 g/l gegeben, 
anschlieBend wird ein Magnetfeld mit einer Intensitat 
von 1000 Oe erzeugt; danach wird Xylol in einer Menge 
bis zu 25 Gewichtsprozenten vom Inhalt der allgemei- 
nen Arbeitslosung zugegeben und dann das mechani- 
sche Propellerruhrwerk angestellt Automatisch wird in 
der vorgegebenen Zeit fiber das elektromagnetische 
Ventil 9 die Losung des Reduktionsmittels Natriumbor- 
chlorid 10 g/l mit Natronlauge 2,4 g/l und Wasser beige- 

Nach einer bestimmten Zeit, in diesem Fall in emer 
Minute, wird die Reaktion eingestellt und das herge- 
stellte Pulver in den Behalter 19 befordert und von dort 
zur Wasche und Trocknung ubergefuhrt. 

Das hergestellte amorphe Metallpulver weist eine 
Koerzitivkraft von 800 Oe und eine spezifische Oberfla- 
che von 125 m 2 /g auf und ist warmebestandig bis zu 
einer Temperatur von 250°C bei der Herstellung eines 
Magnetmediums fur eine Aufzeichnung. 

Beispiel 2 

In der Vorrichtung gemaB Beispiel 1 wird ein Ma- 
gnetpulver aus folgenden Komponenten hergestellt: Ei- 
senchlorid - 15 g/l Kobalt (H)-chlorid - 3 g/l, Chrom- 
chlorid - 0,25 g/l, Milchsaure (80%ig) - 5 ml/I, Glyze- 
rin — 5 ml/1 und Lithiumchlorid — 0,1 g/l. Die Reihen- 
folge der Arbeitsgange zur Herstellung des Pulvers ist 
wie in Beispiel 1. 

Das Pulver weist eine Koerzitivkraft von 650 Oe und 
eine spezifische Flache von 95 m 2 /g auf und besitzt eine 
Warmebestandigkeit bis zu 250° C bei der Herstellung 
von Magnetmedien zur Aufzeichnung. 
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